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tiache nnd/oder phannazeutiBcbB Zubereitungen 



Die Erfindung betrifft koametiBche und/oder phar,nazeutiBChe 
Zubereitungen mit einem Gehalt an Sheakonz antra ten, ein Ver- 
fahren zur HerBtellung dieaer Konzentrate Bowie deren Verwen- 
dung zur Heratellung von koaaetischen und/oder phannazeuti- 
Bchen Hitteln. 

Sheafett iat ein naturlicher Pettatoff, der aua der Pflanze 
•ButyroBperfflum parkii", de» afrikaniachen Sheabutterbaum, 
gewonnen wird und in koamarziellen Mengen verfiigbar ist. Ob- 
licherweiBe enthalt Sheafett 89 bis 98 Gew.-% Triglyceride, 
Glycerinpartialeater and freie Fettaauren Bowie einen Gehalt 
von 2 bia 11 Gew.-% anveraeifbarer Anteile, von denen Kohlen- 
waBeerstoffe (-Keritene-) . Triterpenalkohole und Sterole die 
vichtigaten Bind. Soweit ea aich bei den unveraeifbaren An- 
teilen urn Alkohole handelt, liegen dieae rum ttberwiegenden 
Teil alB ziBtsllureeBter vor. Demzufolge iBt die Bezeichnung 
-UnverBeifbarea" fur dieae Fraktion Btreng genoannen nicht 
zutreffend. Da sich der Begriff jedoch eingebttrgert hat, vnrd 
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a »ch i> folgenden weitervervendet. Aub der Obersichtslitera- 
tur 2U » Thema Sheafett sei auf die Verof f entlichungen von 
Itoh et al. in Oleagineaux. 2SJL, 253 (1974), Olberg et al. 
in Seifen-Ole-Fette-«achse, 112*10, 333 (1987, und Peers in 
j.Sci.Food Agric. 23.. ^00 (1977) verwiesen. 

Sheafett und Sheafettfraktionen Bind in der Hautpflege seit 
langem fur ihre pflegenden und schtttzenden Eigenschaften be- 
kannt. Die Wirkung dieeer Fettstoffe wird auf eine Beeinflue- 
sung biochemiBcher EntziindungaprozesBe zuruckgef uhrt , da die 
OV-AbBorption im OVA- und UVB-Bereich nur echwach ausgepragt 
ist. A* Markt beBteht jedoch ein Bediirfnis nach leicht zu- 
g&nglichen. pflanzlichen Rohstoffen fur die Haut- und Haar- 
pflege, die liber eine verbesserte Wirksamkeit verfugen. 

in diesem Zusammenhang aei beiBpielsweise auf die Patentan- 
meldung FR-A 2 67S 645 (Sederma) verviesen, in der Sonnen- 
schutzmittel mit einem synergist! schen Gehalt an unvereeif- 
baren Sheafett-Anteilen und einer bestfcronten Bakterienkultur 
offenbart werden. Die Nachteile einer solchen Fonmlierung 
bestehen jedoch darin, daB zua einen in techniach aufwendiger 
weise unverseifbare Anteile aus dem Sheaol abgetrennt werden 
»usBen und zu» anderen eine bevuflt herbeigefuhxte ba*terielle 
Kontamination den Marktbedufnissen nach keiofreien und ,»6g- 
lichst konservierungsfreien Produkten diametral gegeniiber- 

steht. 

Die Aufgabe der Erfindung hat aomit darin bestanden, Wirk- 
stoffe auf BasiB Sheafett zur Verfugung zu etellen, die 
leicht zugenglich Bind und gegeniiber den AusgangsBtof f en eine 
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verbesBerte kosttetische bzw. phannazeutiBChe Wirkung aufwei- 



sen. 



Ttonr-tiT-PihimT rfer Erfindang 

Gegenstand der Brfindung Bind kosmetische und/oder phannazeu- 
tiache Zubereitungen, enthaltend Sheakonzentrate mit einem 
erhBhten Gehalt an unverseifbaren Anteilen Un Bereich von 20 
bis BO, vorzugsveise 30 biB 70 und insbesondere 40 Ms 60 
Gew.-* - bezogen auf die Konzentrate. 

OberraachenderweiBe wurde gefunden, daB Fraktionen des Shea- 
fetts, die einen Gehalt an unverseifbaren Anteilen in Bereich 
von 20 biB 80 Gew.-% aufweisen und die z.B. darch konventio- 
nelle Destination unter verminderten Druek erhalten werden 
konnen, sowohl gegeniiber den Ausgangsstof f als auch gegenuber 
den reinen isolierten unverseifbaren Anteilen eine in syner- 
gistischer Weise verbesserte OV-AbBorption und antiinflamma- 
torische bzw. hautkosmetische wirksankeit besitzen. 



ZMsammensftguna der Shftp Vonzentrate 

Die erfindungsgem&Ben Sheakonzentrate enthalten 20 bis 80, 
vorzugsweise 30 bis 70 und insbesondere 40 bis 60 Gew.-% 
unverseifbare Anteile, d.h gegenttber den Ausgangsstof f en ist 
dieser Anteil in Mittel um den Paktor 5 bis 10 erhBht. In 
Suome weisen die erfindungsgemaflen Sheakonzentrate die fol- 
gende typische Zusanmensetzung auf: 
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Tri- und Partialglyceride 
Freie Fetts&uren 
Unverseifbare Anteile 
Nicht identifizierbare Anteile 



5 bis 85 Gew.-% 
0 f l bis 5 Gew.-% 
30 bis 70 Gew.-% 
ad 100 Gew.-% 



Typischerweise enthalten die unverseifbaren Anteile der Shea- 
ITnzentrate 1 bis 15 Gew.-% Kohlenwasserstof fe (z.B. Kax.te- 
„e>, 70 bis 80 Gew.-% Triterpenalkohole (z.B. B-*nyrin, Bu- 
^osper»ol, a-^yrin, Lupeol und Cyclobranol, bzw. deren 
Eater ait Zimtsaure, 3 bis 10 Gew-% Sterole (z.B. Stigmaste- 
rol u„d Avennasterol, bzw. deren Ester Bit Zi»tsauxe sow^e 
bi6 5 Gew.-% Hethylsterole (z.B. Obtusif oliol , Cyclolucalenol 
und Gra*isterol) bzw. deren Eater mit Zimtsaure. 

Aus anwendungstechniacher Sicht haben sich solche Sheafconzen- 
«.f als besonders geeignet erwiesen, die eine lodzahl i» 
Bereich von 70 bis 110, vorzugsweise 75 bis 100 und einen 
Anteil an ziatsaureverbindungen, d.h. Ester der Zimts&ure ait 
den alJcoholischen Bestandteilen des Unverseifbaren (Triter- 
penalkohole, Sterole,, i. Bereich von 15 bis 50, vorzugsweise 
30 bis 45 Gew.-% - bezogen auf die Konzentrate - aufweisen. 

Die erfindungsgemaAen Sheakonzentrate konnen in den Zuberei- 
tU ngen in Hengen von 1 bis 25, vorzugsweise 2 bis 15 Gew.-% - 
bezogen auf die Zubereitungen - enthalten sein. 
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HerBtelluno der Sh *»»fcQTizentrBte 

Zur Herstellung der erf indungsgemSflen S hea61konzentrate geht 
man von rohem, entsSuerte* und vorzugsweise raf f iniertem 
und/oder vorfraktionierteai Sheaf ett aus, das beispielsweiee 
in an Bich bekannter Weise, vorzugsweiee in einer Kurzweg- 
destillationsapparatur, bei Temperaturen i» Bereich 200 bis 
300»C und unter verminderten. Druck {0,1 bis 0,0001 mbar) de- 
Btilliert bzw. fraktioniert wird. Eine Fraktion, die bei ei- 
ner Siedetemperatur Is Bereich von 230 bis 260»C (0,1 bis 
0,001 mbar) anfallt, zeigt dabei die beaten anwendungstech- 
niBchen Eigenechaf ten . Eb hat sich weiterhin als vorteilhaft 
erwiesen, die Destination kontinuierlich durchzufOhren und 
dabei das entgaste Einsatznaterial bei einer Teaperatur ein- 
zuspeisen, die 20 bis 40»C unterhalb der Destillationstempe- 
ratur liegt. Femer kann es von Vorteil sein, den Fraktionie- 
rungsBchritt mehrfach zu wiederholen. Vorzugsweise handelt ee 
Bich bei der Destination urn eine Molekulardestillation . 

Eb ist ferner ebenfalls moglich, geeignete Sheakonzentrate 
durch Extraktion deB technischen Sheafetts nit geeigneten 
organischen Losungsaitteln wie beispielsweise kurzkettigen 
Alkoholen, vorzugsweise Ethanol, oder aber auch Uberkriti- 
Bchen Kohlendioxid [vgl. Turpin et al. in Fat Sci.Technol. , 
SI, 179 (1990) J herzustellen . 



nw^iva^leieruna 

Die Erfindung schlieflt die Erkenntnis ein, dafl die erfin- 
dungsgemaflen Sheakonzentrate auch chemisch derivatisiert 
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werden kfinnen und bei die B en Reaktionen die vorteilhaften 
Bigenschaften weitgehend erhalten bleiben. Typische Beispiele 
hierfur Bind 

die Alkoxylierung von Sheakonzentraten in Gegenwart ba- 
sischer Katalysatoren wie beispielsweise Natriumaethylat 
Oder calciniertem Hydrotalcit. Vorzugeweise wird 1 Mol 
des Konzentrats in an sich bekannter Weise nit 1 bis 20 
und insbesondere 1 bis 10 Mol Ethylen- und/oder Propy- 
lenoxid umgesetzt, sowie 

die Veresterung von Sheakonzentraten in Gegenwart ba- 
Bischer Oder saurer Veresterungskatalysatoren mit Car- 
bonsauren mit 1 bis 6 Kohlenstof fatten, vorwgsweise 
Essigslure oder Fetts&uren der Pormel (I) 

(*> 

RlCO-OH 

in der Rico fur einen aliphatischen , linearen oder ver- 
zweigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0 
und/oder 1, 2 oder 3 Doppelbindungen stent. 

Typische Beispiele sind CapronsMure, Caprylsaure, 2- 
Ethylhexansaure, Caprinsaure, Laurins&ure, Isotridecan- 
saure, Myristinsaure, Palmitinsaure , Palmoleinsaure , 
StearinsSure, isostearinsaure, Olsaure, Elaidinsfiure, 
Petroselinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaeostearin- 
saure, Arachinsaure, GadoleinsSure , BehensHure und Bru- 
casfiure sowie deren technische Mischungen, die z.B. bei. 
der Druckspaltung von naturlichen Fetten und Ol«n, bei 
der Reduktion von Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosyn- 
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these oder der Dimerisierung von ungesHttigten FettB&u- 
ren anfallen. 

Bevorzugt sind technische Fettsauren mit 12 biB 18 Xoh- 
lenatoffatcnien wie beispielaweise Kokos- » Palo-, Palm- 
kern- oder Talgfett6aure. 

in einer weiteren bevorzugten Auaf Uhrungaf orm der Erfin- 
dung kann die Vereaterung mit aromatischen Carbonafiuren, 
insbesondere mit ZimtsSure oder ein- bzw. mehrvertigen 
Hydroxycarbonaaure, sogenannten -AHA"-SSuren wie bei- 
spielaweise MilchaSure, JLpfelaaure, Weinsaure und/oder 
vorzugsweiae CitronenaBure durchgefiihrt werden. 

Die Lehre zur Vereaterung ist dahingehend zu verstehen, 
dafi die Vereaterung nicht nur mit den freien S&uren, 
aondern grundaatzlich auch mit deren Derivaten, also 
Salzen, Estern, Chloriden, Anhydriden und dergleichen 
Durchgeflihrt werden kann. 

la Sinne der Erfindung umfaflt der Begriff Sheakonzentrate 
demnach auch derivatisierte , inebeaondere alkoxylierte oder 
nachveresterte Produkte. Die Derivate eignen sich beispiels- 
weise zur Heratellung von Sonnenachutzmitteln . 



Gewerbliche AnwepHtwr-tett: 



Die erfindungsgemaflen Sheakonzentrate zeichnen sich gegeniiber 
der menschlichen Haut durch pflegende und schUtzende Eigen- 
schaften aus. Sie verfiigen zudem iiber eine antiinflanmatori- 
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B che Wirkung. Ein besonderer Vorteil der Xonzentrate liegt in 
einer verbe 8 serten UV-Absorption , einer hBheren Hydrophilie, 
EmulgierleiEtung und Hautvertraglichkeit . 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft daher ihre 
Verwendung zur Herstellung von kosaetischen und/oder phanna- 
zeutischen Zubereitungen, in denen sie in Mengen von 1 biB 
25, vorzugsweise 2 bis 15 Gev-% - bezogen auf die Zuberei- 
tungen - enthalten sein kfinnen. 

Als kosrnetische und/oder pharjoazeutische Zubereitungen sind 
beispielsweise - ohne Anspruch auf Vollstandigkeit - Mittel 
zur externen Applikation auf Haut und Haaren, wie z.B. Haut- 
creneB, KOrperlotionen, WundBchutzcrones, Sonnenschutzmittel , 
PflegeBle, Abschminkmittel, Lippenstif te , Salben und Haar- 
kuren zu nennen. 

Neben den erf indungsgemSBen Sheakonzentrate kOnnen die Zu- 
bereitungen weitere typische InhaltBStof fe aufweisen. Hierzu 
gehoren unter anderem mit den InhaltBBtoffen kompatible Ten- 
side. Typische Beispiele Bind Fettalkoholpolyglycolethersul- 
fate, Monoglyceridsulfate, Bthercarbonsauren , FettsHureise- 
thionate, Fettsauretauride, Fettsauresarcosinate , Alkyloli- 
goglucoside, Alkylamidobetaine , guart&re Anmoniumverbin- 
dungen, Esterquats und/oder Eiweiflfetthydrolysate bzv. Ei- 
veiBfettsaurekondensate auf tierischer oder vorzugsweiser 
pflanzlicher Basis. 

Als Hilfs- und ZuBatzstoffe kommen femer Olkorper, Emulga- 
toren, Fette und Wachse, Verdickungsmittel , biogene Wirkstof- 
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fe, Filmbildner, Duftstoffe, Farbstoffe, Perlglanzmittel, 
Konservierungsmittel, Lichtschutzmttel und pH -Regulator in 



Betracht . 



Als Ollcerper konanen beispielsweise Guerbetalkohole auf Basis 
von Fettalkoholen »it 6 bis 18, vorzugsweise 8 bis 10 Koh- 
lenstoffatomen, Ester von linearen c S -C 20 -Fet«auren »t 11- 
nearen C 6 - C 20 -Fettalkoholen, Ester von verzweigten C 6 -C l3 - 
Carboneauren mit linearen c l6 -Cl8-Fettalk 0 holen, Ester von 
linearen c 10 -C 18 -Fettsauren mit verzweigten Alkoholen, ins- 
besondere 2-Ethylhexanol, Ester von linearen und/oder ver- 
zweigten Fettsauren mit zweiwertigen Alkoholen und/oder 
Guerbetalkoholen, Triglyceride auf Basis c 6 -C 10 -Fettsauren, 
pflanzliche Ole, . verzveigte prijnare Alkohole, substitute 
Cyclohexane und/oder Dialkylether in Betracht. 

Als Bmilgatoren komaen sowohl bekannte W/O- als auch 0/W- 
Emulgatoren in Frage. Typische Beispiele fur Fette sind Gly- 
ceride, als «achee k«n»en u.a. Bienenwachs, Paraf finwachs 
Oder Mikrowachse in Frage. Geeignete Vexdickunga-ittel sind 
beispielsweise vemetzte Polyacrylsauren und deren Derivate, 
Polysaccharide, insbesondere Xanthan-Gum, Guar-Guar, Agar- 
Agar, Alginate und Tylosen, Carbozyaethylcellulose und Hy- 
droxyethylcellulose, femer Fettalkohole, Monoglyceride und 
Fettsauren, Polyacrylate , Polyvinylalkohol und Polyvinylpyr- 
rolidon. Unter bioganen Wirketoffen sind beispielsweise 
Pflanzenextrakte, Biweiflhydrolysate und Vita*ii*oiaplexe zu 
verstenen. Gebrauchliche Filmbildner sind beispielsweise 
Polyvinylpyrrolidon, vinylpyrrolidon-vinylacetat.Copolyn.e- 
risate, Polymere der Acrylsaurereihe , quater»are Cellulose- 
Derivate und almliche Verbindungen . Als Konsexvienrngsaittel 
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eignen sich beispieleweise ForoaldehydlSBung , p-Hydroxyben- 
„.t oder SorbinsSure. A1b Perlglanmittel konnnen beispxele- 
weise GlvcoldiBtearinsaureester wie Ethylenglycoldietearat:, 
aber auch Fettsauren and FettBauremonoglyeolester in Be- 
tracht. Als Paxbstoffe k6nnen die Mr koemetische Zwecke ge- 
eigneten und zugelassenen Substanzen verwendet werden, wxe 
sie beispielsveise in der Publikation -KoHMtiscbe ifeMit- 
tal- der Farbstoffkcnmiasion der Deattchen PorschungBgemein- 
schaft, verCffentlicht i» Verlag Chemie, WeinheUn, 19B4, zu- 
saaunengestellt Bind. Diese Farbstoffe werden ILblicherveiBe in 
Konzentrationen von 0,001 bis 0,1 Gew.-%, bezogen auf dxe 
gesamte Mischung, eingesetzt. 

Der Gesamtanteil der Hilfs- und Zusatzstoffe kann 1 bis 50, 
vorzugsweise 5 biB 40 Gew.-% - bezogen auf die Mittel - be- 
tragen. Die HerBtellung der Mittel kann in an sich bekannter 
Weise, d.h. beiapielBweiee durch Heifl-, Kalt-, HeiB-Hexfl/ 
Kalt- bzw. PIT-Emulgierung erfolgen. Hierbei handelt es eich 
um rein »echaniBChe Verfahren, eine chemiBche Reaktion findet 
nicht statt. 

Die folgenden Beiepiele sollen den GegenBtand der Erfindung 
naher erlautern, ohne ihn darauf einzuschranken. 
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Rgjgpiele 



I. HerBtellttnq des Sb ^lr<fmzent^rats 



Beispiei 1: 



Destination. In einer i-l-Kurzwegdestillationsapparatur mit 
einer Verdampferf lache von 0,04 »2 vurden 500 g raffiniertes 
und fraktioniertes Sheafett der Zusanmensetzung gemafl Tabelle 
1 vorgelegt: 



Zusammensetzung des eingesetzten Ausgangsnaterials 



ZusamDensetzimg 


Gev.-% 


Triglyceride 


70 


Freie Fettsauren 


1 . 


Dnverseifbare Anteile (gesajat) 


10 


- Triterpenalkohole 


75 


- Xohlenwasserstoffe 


18 


- sterole 


5 


- Methyl sterole 


2 


Nicht identifizierbare Bestandteile 


19 
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Bei 230 bis 260-C und 0,03 mbar wurde eine Sheakonzentrat 
erhalten, das die folgende Kennzahlen gemafi Tabelle 2 auf- 
wies: 



Tabelle 2: 
Produktkennzahlen (Produkt "I") 



Iodzahl 


95 


Unverseifbare Anteile 


50 Gew.-% 


Zimtsfiureverbindungen 


35 Gew.-% 



Rfr^soiel 2; 

Brtraktion. In einer kontinuierlich arbeitenden Gegenstrom- 
extraktionBkolonne wurde eine f liiasige Fraktion des Sheafetts 
ait Ethanol als LfisungBmittel extrahiert. Es wurde em Kon- 
zentrat ait einea Gehalt von 40,6 Gew-% Uv-absorbierenden 
unverseifbaren Anteilen erhalten (Produkt -II"). X« Tabelle 3 
sind die Prozeflparaaeter und die Kennzahlen zuaammengef aBts 



Tpbelle 38 
ProzeBparaaeter und Kennzahlen 



Einsatzmenge 


20,25 kg fliissige Sheaf raktion 


Ldeungsmittel 


800 kg Ethanol 


Kolonnenlange 


7 m 


Kolonnenpackung 


4-6 mm Fullktirper 


Kolonnentemperatur 


ca, 60°C (elektrische Heizung) 


Ausbeute 


ca. 20 % Konzentrat 
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Zur Durchfiihrung der Extraktion wurde die flussige Sheafrak- 
tion am Kopf der Kolonne eingespeist und dem auf steigenden 
Ethanol entgegengeftihrt. wahrend die abgereicherte Sheaf rak- 
tion am Boden der Kolonne als Nebenprodukt anfiel, wurde am 
Kolonnenkopf das angereicherte Ethanol abgenommen und einer 
Flashdestillation bei 130°C unterworfen. 95 Gew.-% des De- 
stillationsriickstandes, der das rohe Sheakonzentrat enthielt, 
wurden erneut auf den Kopf der Kolonne aufgegeben und das 
riickgewonnene Ethanol in den Kreislauf zuriickgefUhrt. Ein 
FlieBschema ist in Abbildung 1 wiedergegeben. 



Beispiel 3: 

Ethoxylierung. In einem 1-1-Stahlautoklaven wurden 500 g 
Sheakonzentrat aus Beispiel 1 vorgelegt und mit 3,8 g - ent- 
sprechend 0,5 Gew.-% bezogen auf dae Reaktionsendpordukt - 
Natriummethylat in Form einer 30 Gew.-%igen L5sung in Metha- 
nol versetzt. Der Autioklav wurde dreimal abwechselnd evaku- 
iert und mit Stickstoff beliiftet und die Reaktionsmischung 
auf 180°C erhitzt. Dann wurde portionsweise 220 g (5 Mol) 
Ethylenoxid aufgepre£t, wobei der Druck bis auf 4 f 8 bar an- 
stieg. Die Reaktion wurde fortgesetzt bis der Druck wieder 
auf 1 bar abgefallen war. Nach einer Nachreaktion von 30 min 
wurde der Reaktor abgekuhlt und entspannt. Das ethoxylierte 
Sheakonzentrat wurde in praktisch guantitativer Ausbeute er- 
halten und mit Kilchs&ure auf pH = 7 eingestellt (Produkt 
•III"). 
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Beisoiel 4 : 

Nacbveresternng. In einer l-l-RiihrapparBtur aus rostfreiem 
Stahl wurden 500 g des Sheakonzentrats aus Beispiel 1 vor- 
gelegt und bei verraindertero Druck (ca, 100 mm Hg) und einer 
Temperatur von 105°C 120 min getrocknet. Danach wurde die 
Temperatur langsam auf 70°C herabgesenkt und das Vakumn all- 
m&hlich gebrochen. Unter Rtthren wurdem getrockneten Konzen- 
trat 50 g ZimtsSuremethylester (Reinheit 99 Gew.-%) und 1,25 
g Natriummethylat zugeBetzt. Die Temperatur wurde wieder auf 
90°C gesteigert und ein Vakuum von ca. 10 mm Hg angelegt. 
Nach einer Reaktionszeit von 5 bis 7 h wurde die Temperatur 
auf 80°C gesenkt und daa Vakuum gebrochen. Zur Neutralisation 
des Katalysators wurde den nachveresterten Ansatz Citronen- 
saure in Form einer 50 Gew.-%igen Lfisung zugesetzt und wei- 
tere 30 min geruhrt. Abschlieflend wurde das Produkt bei 200 
bis 220 °C und 1 bis 8 mm Hg desodoriert (Produkt "IV")- 
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II- Regcptnr belspiele 
2-1- g/n-Bodvltrtion 





7,0 


Gew. -% 




7,0 


Gew.-% 




7,0 


Gew--% 




2,0 


Gew.-% 




0,5 


Gev.-% 


Sheakonzentrat { gemaB I ) ... 


2,0 


Gev.-% 




0,5 


Gew.-% 




5,0 


Gew.-% 




0,5 


Gew.-% 


WflS8er r KonBervierungsmittel 


ad 100 





2.2. w/Q-Hantcreae 

Phase I : Monomuls(R) 90-018 2,5 Gew—% 

Cetiol( R ) J 600 2,0 Gew.-% 

Bienenwachs 8100 2,0 Gev.-% 

Titandioxid 3,0 Gew. -% 

Zinkoxid 2 '° G**-* 

Cetiol(R) A 2,0 Gew.-% 

Cetiol(R) S 10,0 Gew.-% 

Sheakonzentrat (gemBJJ I) ... 4,0 Gew.-% 

Phase II i Glycerin 86 %ig 5 '° G* w -- % 

MgS04 ♦ 7 H 2 0 1 '° Gew.-% 

Wasser, Xonservierungsmittel ad 100 Gew.-% 
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2.3. W/O-Batay WnndBc hnggereme 



Phase I : Monamuls (*) 90-018 2,5 Gew.-% 

, • ... 10,0 Gew.-% 

Lanolin 

Sheakonrentrat (gemafl I)... 5,0Gew.-% 

Cetiol(R)LC 8 '° Gew -" % 

Zinkoxid 20 '° Gew - % 

Phase II : Glycerin 99,5 %ig DAB ^0,0 Gew.-% 

MgS0 4 • 7 H 2 0 DAB 1,0 Gew.-% 

Wasser, Konservierungsmittel ad 100 Gew.-% 

2.4. n/w-T-ofcion -fl^h Care- 

Phase I : CutinaW CBS 9 '° Gew* 

Cutina(R) B 24 2,0 Gew.-% 

BnalginO) B2 1,0 Gw -' 

EutanolW G 3'° 

Sheakonzentrat (genSfl I) ... 3/0 Gew.-% 

Cetiol(R) S 4 '° S"" 1 

Phase II : Glycerin B6 %ig 5 '° Gw ' -1 

Wasser, Konservierungsmittel ad 100 Gew.-% 

Phase Ills Collapur(R) 5 '° 



WO 96/03137 



PCT/EPS5/UZ7M 



17 



2.5. O /W-Sonn era chutz lotion 

Phase I : Bnulgade(R) SE B '° Gw- % 

Cetiol(R) SN 3 '° 6*»--» 

Sheakonzentrat (gemKfl IV) .. 2,0 Gow.-% 

CetiolW LC 3 '° ** ew "~* 

Copherol 1250 1,0 Gew.-% 

Lanette(R) 0 l'° Gew '- % 

Parsol(R) MCX 7 * 5 

Parsol(R) 1789 2,0 Gew.-% 

Uvinul(R) M 40 1^0 Gew.-% 

Phase II : Glycerin 86 %ig 

Wasser, Konservierungsiaittel ad 100 Gew.-% 

Phase III: Collapur(R) 5 '° Gew.-% 

Hydagen(R) B 2,0 Gew.-% 



2.6. PfleoeSl 

MandelSl 15,4 Gev.-% 

CetipK*) V 5,1 Gev.-% 

Cetiol(R) SN 12 ' 5 Gew - % 

Cetiol(R) J 600 2B .'° 

Cetiol(R) S 10 '° Gew " % 

Eutanol(R) G 15 '° G"*"* 

Myritol(R) 318 • Gew -' % 

Vitamin A palmitat °' 5 Sew- - * 

Copherol (R) F 1300 ^ Gew -* 

Euaulgin(R) t 2 '° Gew - % 

Sheakonzentrat (gemHA III) 2,0 Gew.-» 
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2.7. Q/y-SQTiwi wnBehiitzsofterepe 

Emulgade(R) SE 8 '° 

Lanet t e(R) 0 *' 5 

Cetiol(R) B 3 '° 6W - 1 

Sheakonsentrat (gemafl I) 15 '° < ^ ew '""* 

Baysilon(R) M 350 °' 5 c#w - % 

ParBol(R) MCX • 3 '° 

Parsol(R) 1789 1,5 Gew.-I 

Glycerin 86 %ig 5,0 <3ew, " % 

Wasser, Konservierungsmitel ad 100 Gew.-% 

VislcositHt 7 5-000 mPa.s 

2.8. K/O-Sonnenschntzcreme 

Cetiol(R) B 5 '° Gw -* 

Sheakonzentrat (gemafl I) 15 »° Gov* 

Lamefom/R) TGI 4,0 Gew.-% 

Monomul B (R) 90-O 18 . 2,0 Gev.-% 

Bienenwachs 8100 3 '° Gew- % 

Zinkosid 2 '° Gw - i 

ParsoKR) MCX 3 '° Gew "" % 

Parsol(R) 1789 1,5 Gew.-% 

Glycerin 86 %ig . . ■ 5,0 Gew -" % 

MagnesiuBBulfat * 7 H 2 0 l >° 

WaBser, Konservierungsmitel ad 100 Gew.-% 



ViskositBt 



1.200.000 mPa.s 
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2.9. ULppenpfleoeBtift 



Cutina(R) I*M 72 '° * 

Sheakonzentrat (gemSB I) 3,0 g 

Myritol( R ) 318 l3 '° * 

Copherol(R) 1250 5 '° * 

2.10. Haarknr alt antprl^ chem SonnenBChntz 

Phase I : DehyguartW DAM 1,4 Gew.-% 

Lanette( R > 0 ^ D Gew.-% 

Cutina( R ) KD <>'5 Gew.-% 

Eumulgin(R) B2 0,B Gew.-% 

Generol( R ) 122 1/0 Gev.-% 

Sheakonzentrat (gaxnSB I) ... 3,0 Gew.-% 



Phase II i Nasser , Konserviemngsmittel ad 100 Gew.-% 

Die eingeaetzten Inhaltsetof fe sind in Tabelle 2 aufgelistet. 
Bei den angegebenen Bezeichnungen handelt es sich urn einge- 
tragene Warenzeichen. ViskositSten wurden nach Brookfield RVT 
bei 23°C, Spindel TE (mit Helipath), 4 Upm gemessen. 
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Tabelle 2 
Eingesetzte Inhaltestof f e 



Bereichxrang 


Herst. 


CTFA-RegiBtrierung 


Cetiol 


A 


Henkel 


Hexyl laurate 




B 




Di— n— DUtyA aaipa we 




J600 




Oleyl erucate 




hC 




Coco c a pry J. ate caprate 




S 




Diocty 1 cyclohexane 




SN 




Cetearyl isononanoate 




V 




Decyl oleate 


Copherol 


1250 


Henkel 


Tocopherol acetate 




F1300 


Corp. 


Tocopnerox 


Collapur 




Griinau 


Soluble collagen 


Cutina 


CBS 


Henkel 


Glyceryl stearate mix. 




E 24 




PEG 20 - 








glyceryl stearate 




LM 




Castor oil 




MD 




Glyceryl stearate 


Dehymuls 


HRE7 


Henkel 


Gehart.Ricinusdl + 7E0 


Dehyguart 


DAM 


Henkel 


DiEtearyldlmoaium 








chloride 
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7«^Hf 2 f Forts. ) 
Eingesetzte Inhaltsetof f e 



Bezeichnung 


Her st. 


CTFA-RegiBtxiexnng 






Henkel 


Glyceryl Btearate mix. 


Eumulgin 


B2 
L 


Henkel 


Ceteareth-20 
PEG-2-Ceteareth-9 


Eutanol 


6 


Henkel 


Octyl dodecanol 


Generol 


122 


Henkel 


Soja sterol 


Gluadin 


AGP 


Henkel 


Hydrolyzed wheat 
protein 


Hydagen 


B 


Henkel 


Antiphlogi st ileum 


Lanette 


0 


Henkel 


Ceteaxeth alcohol 


Lame form 


TGI 


Henkel 


Polyglyceryl-3-DiiBO- 
stearate 


Monamuls 


90O1B 


Grlinau 


Glyceryl oleate 


Myritol 


318 


Henkel 


Caprylic capric 
triglyceride 
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Tabelle 2 rForts. ) 
Eingesetzte Inhaltsstof fe 



Bezeichnung 


Her st. 


CTFA-RegiBtrierung 


Parsol 


MCX 
1789 


Givaudan 


Octyl methoxycinnamate 
Butyl methoxydiben- 
zoyl-methane 


Uwinul 


M 40 


BASF 


Ben zophenone- 3 
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Paten tanspriche 

1. Kosmetische und/oder pharmazeutische 2ubereitungen , ent- 
haltend Sheakonzentrate mit einem erhohten Gehalt an un- 
verseifbaren Anteilen im Bereich von 20 bis 80 Gew»-% - 
bezogen auf die Konzentrate. 

2. Zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gokennzeichnet , 
daJl sie Sheakonzentrate mit einer Iodzahl im Bereich von 
70 bis 110 enthalten. 

3* Zubereitungen nach den Anspriichen 1 und 2 r dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi sie Sheakonzentrate mit einem Anteil 
an Zimtsaureverbindungen ira Bereich von 15 bis 50 Gew.-% 
- bezogen auf die Konzentrate - enthalten. 

4. Zubereitungen nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch ge- 
irOTn gftf r*iiw>- f daB sie die Sheakonzentrate in Kengen von 
1 bis 25 Gew.-% - bezogen auf die Zubereitungen - ent- 
halten. 

5. Verfahren zur Heretellung von Sheakonzentraten mit ver- 
besserten kosmetischen Eigenschaf ten , bei dent man tech- 
nisches Sheafett bei Temperaturen im Bereich 200 bis 
300°C und unter vermindertera Druck (0,1 bis 0,0001 mbar) 
einer Moiekuiardestillation unterwirft. 

6. Verfahren zur Herstellung von Sheakonzentraten mit ver- 
besserten kosmetischen Eigenschaf ten, bei dem man tech- 
nisches Sheafett mit kurzkettigen Alkoholen unterwirft. 
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7. Verfahren nach den Anspriichen 5 und 6, dadurch gekenn- 
zelchnet, dafl man die Konzentrate in an sich bekannter 
Weise einer Alkoxylierung unterwirft. 

8. Verfahren nach den Anspriichen 5 und 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man die Konzentrate in ansich bekannter 
Weise einer Kachveresterung unterwirft. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafl 
man die Nachveresterung mit Zimte&ure durchftihrt. 

10. Verwendung von Sheakonzentraten gem&B Anspruch 1 zur 
Herstellung von kosmetischen und/oder phannazeutischen 
Zubereitungen. 
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Message 

Agarwal, Pavan K. 



Page 1 of 2 



From: Romano, F M (Fred) [fromano@agere.com] 
Sent: Friday, September 1 7, 2004 1 1 :51 AM 
To: Feldhaus, John J. 
Cc: Agarwal, Pavan K. 
Subject: FW: ETTP - Les Brown List 

John, 

I have addressed this issue with one of Tl's in-house litigation counsel. You may proceed to contact Mr. Brown 
with the following guidance. Please indicate to him that Agere has coordinated with Mr. Larry Schroeder of the Tl 
law group and that Larry would like to have a Tl attorney present for the interview. So, once the meeting time is 
set up you or I should contact Larry in order to arrange for a Tl attorney to be there. 

It is understood that the meeting will likely be during business hours. If Mr. Brown inquires about a fee, please 
indicate our willingness to compensate him directly or to compensate Tl if this is done on Tl time. We will advise 
Larry (as a courtesy) if Mr. Brown wishes to be compensated directly. 

Larry's tel no: 972-917-5211. 

Regards, 

Fred 



— Original Message 

From: Romano, F M (Fred) 

Sent: Friday, September 17, 2004 11:39 AM 

To: 'Schroeder, Larry' 

Subject: FW: ETTP - Les Brown List 

Larry, 

As discussed we would like to coordinate with you in order to have an informal meeting with Mr. Les Brown. 
Please advise me as to how you would like to proceed. 

Regards, 

Fred 

407-371-3250 

Original Message 

From: Feldhaus, John J. [mailto:JFeldhaus@foley.com] 

Sent: Monday, September 13, 2004 3:40 PM 

To: Romano, F M (Fred) 

Subject: FW:ETTP - Les Brown List 



Fred, 

We would like to explore the following topics with Les Brown, who was the chair for the V.92 standard 
setting committee, and who we understand is now employed by Tl: 



09/17/2004 



, Message 
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A. Formation of V.92 standard setting committee 

- Impetus for forming the committee 

- Early participants 

- First introduction of concepts underlying V.92 into standard setting process 

- Industry knowledge of V.92 concepts, e.g., quick connect, pre-dating formation of committee 
on V.92 

B. Documentation related to setting the V.92 standard 

- Types of documents that were prepared, and which ones still exist 

- Location of documents and procedure for obtaining copies of the same 

C. List of committee members involved in V.92, and availability of information to non-committee 
members 

- Any specific information related to particular committee members, e.g., Micron 

D. Knowledge about, or contact with, Eric Dowling or Mark Anastasi, inventors of U.S. Patent No. 
6,574,239 

E. Knowledge about V.90 standard setting process, especially time frame nearing finalization of the 
standard 

F. Possibility of acting as a consultant on the foregoing, as well as regarding any other prior art 
knowledge regarding the concepts under V.92, e.g., quick connect 

Thanks 
John & Pavan 

IMPORTANT NOTICE: The preceding message may be confidential or protected by the attorney-client 
privilege. It is not intended for transmission to, or receipt by, any unauthorized persons. If you believe 
that it has been sent to you in error, do not read it. Please reply to the sender that you have received the 
message in error. Then destroy it. Thank you. 
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